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la pr^s nte invention a pour objet un precede de prepa- 
ration d* agents d surface non ioniques polyhydroxyies par polyoon- 
densation du £Lycidol sur des composes h. chaine grasse mono ou poly- 
hydroxyies, en presence de catalyseurs acides et les composes ainsi 
5 obtenus* 

les composes mono ou polyhydroxyies utilisables comme 
matifere de depart dans la prdsente invention peuvent Stre represen- 
tee par la fornrule g6nerale (I) 

R-(X) m -(CH 2 ) x -(T) n -CH 2 0H (I) 
1 dans laquelle : I designs un atome d»oxygfene ou l'un des groupemente 

^ T designs un groupement -CHOH- ou -CE- 

m, n et x pouvant prendre les valeurs 0 ou 1 ; 

R designe un radical ou un melange de radicaux hydrocarbons satur^s 
ou insatur<5s f lin^aires ou ramifies et de preference des radicaux 
alcoyles ou alcoyl&nes ayant de <>; h 18 atomes de carbons. 
20 Comme exemple de composes r^pondant h la formule general 

(I) on peut citer : * 

- les alcools grae linlaires tels que l'octanol-l, le decanol-1, le 
dodecsnol-1, le tetradecanol-1 , l^exadecanol-l ; les alcools rami- 
fies par exenrple ceur ayant de 12 h. 15 atomes de carbons et commer- 

25 cialis^s par Shell sous le nom de "Dobanols" ; 

- les alkyl ethers de glycerol correspondent aux alcools ci-dessus; 

- les produits de condensation des alkyl ethers d f hydroxy-2 
glyceroloxy ethanol j 

- les alcane-iiols-1,2 tels que l f octanediol, le decanediol, 

30 l f undecanediol p le dodecaoediol, le tridecanediol, le tetradecane- 
diol, le pentadecanediol, 1 • hexadecanediol , 1 » hept adecanedi ol et 
l'octadecanediol ; 

- les esters de glycerol des acides octanolque , decanolque, 
dodecanolque, tetradecanolque, hexadecanolque, octadecanolques t Is 

35 que oieique, stearique et isostearique. .. 

Les different s composes ci-dessus enumeres peuvent 6tre 
utilises seuls ou en melange. 

Les catalyseurB acides utilisables dans la presente 
inventi n sont les acides de Lewis et en particulier le trifluorure 
40 d bore, le tetrachloride detain t le pentachlorure d'antimoin . 
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En presence de catalyseurs k reaction acid et en absence 
d'eau, le glycidol a un tr&s forte tendance k se polym&riser en 
donnant des polyglyc&rols se s^parant rapidement . Aussi est-il 
surprenant que le present proc^d^ permette d'obtenir des composes 

5 solubles dans l'eau avec des proportions molaires de glycidol rela- 
tivement faibles par rapport au r^actif de formule gdn4rale (I). 

En utilisant 1 k 10 moles de glycidol par mole de compost 
de formule (1) on obtient des composes qui sont dispersibles ou 
parfaitement solubles dans l^au avec des points de trouble 61ev6s. 

10 La polycondensation est realis^e pear addition lente du 

glycidol (addition pouvant durer de quelques minutes k plusieurs 
heures et de preference de 30 minutes k 3 Jaeures). au melange de 
reactif (I) et de catalyseur acide, k une temperature de 50°C k 
120°C* 

15 On utilise de 0,1 k 5$ de catalyseur, par rapport k la 

masse reactionnelle. L' addition du catalyseur peut Stre faite en 
une ou plusieurs fois. 

Ces catalyseurs etant tr&s sensible s k l r eau et aux 
impuretes basiques, il est indispensable d^imixxer toute trace 
20 eventuelle de ces dernier s* 

II se forme un melange de composes pour lesquels le 
nombre de motifs hydroxypropylenoxy fixes , derives du glycidol 
OB 2 -CH-CH 2 0EH peut Stre superieur ou inf erieur au nombre de molecules 

Nr 

25 de glycidol mises en oeuvre par molecule de formule (I)* Lea divers 
composes du melange obtenu pourront done comporter des chaines 
hydrophiles plus ou mollis longues. 

En outre le groupement epoxy du glycidol peut lors de la 
condensation s 1 ouvrir de 2 fa?ons diff^rentes et donner naissance 

jq soit k deux fonctions alcools primaires soit k une f onction- alcool^ 
primal re et k une fonction alcool secondaire et la reaction de 
polycondensation peut se poursuivre sur n'importe quel groupement 
OH present, differentes possibilities de condensation existant dejk 
au depart quand les composes de foxmule (I) sont polyhydroxyies. 

35 II serait par consequent trfcs difficile de representor 

les composes obtenus par une formule generale. 

L'exothermicite de la reaction et l^paississement sans 
apparition d'une seconde phase sont deux indices d*une evolution 
correcte de la polyaddition. 
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L 1 invention a 6galement pour objet 1 s agents d surfac 
obtenus selon 1 proo^de ci-d ssus ddcrit. Pour la plupart, selon 
la nature du radical R et de la quantity d glycidol utilise , c 
sont des huiles £paisses incolores ou l^gferement teintSes ou des 
5 pfites plus ou mollis dures de couleur claire. 

En ce qui concerns leur aspect, les produits obtenus 
par ce proc^dS ont en gdn^ral une couleur plus claire et sont un 
peu plus fluides que ceux obtenus en presence d f un catalyseur 
alcalin. 

^0 Selon le cas, les agents de surface obtenus sont des 

moussants, des mouillants, des dispersants ou des &ralsionnants. 

Comme draulsionnants les composes de 1» invention sont 
plus particuliferement int&ressants pour dmulsionner des huiles dans 
l'eau. 

^5 le proc6d6 de 1» invention est particuliferement int^res- 

eant quand le compost de depart de formule (I) est un ester de 
glycerol puisqu'il permet d*obtenir essentiellement des esters 
polyhydroxylds ne comportant pas plus d'une chalne grasse fix6e 
par chalne de polyglycSrol. 

20 En effet les different s autres procSdgs connus tels que 

par exemple les est^rifications directes de composes polyhydroxyl^s 
ou les polyadditions d»oxirane en catalyse alcaline conduisent k 
des est&rifications statistiques, c*est-2i-dire que le melange 
rdactionnel est constituS en plus des monoesters polyhydroxyl^s, 

25 de proportions assez importantes de di ou polyesters* 

La pr^sente invention a ggalement pour objet des compo- 
sitions cosm^tiques et en particulier des shampooings, des teintures 
pour cheveux, des dispersions ou des Emulsions , ces compositions 
£tant essentiellement caract6rie£es par le fait qu*elles contiennent 

30 au moins un agent de surface pr6par6 par le proc£d€ de la pr^sente 
invention dans une proportion de 0,1# k 60?f f leur pH Stant compris 

entre 3 et 10,5. 

les composes non ioniques polyhydroxyl^s selon la presen- 
ts invention peuvent 6galement Stre utilises pour disperser les 

35 savons alcalino-terreux et en particulier les savons de calcium et 
de magnesium. On peut done les utiliser dans des compositions 
destinies k des bains de mousse pour dviter l f action gSnante des 
savons alcalino-terreux. Ces compositions peuvent renfermer de 5 k 
80j£ de composes pr6par6s selon le proc£d6 de la prgsente invention 

40 t ont un pH compris ntre 5,5 et 8» 
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Les shampooings renferment en general 5 k 60# de 
composes prepares par le procgde selon la pr^sente invention et lexer 
pH est g&uSralement compris entre 3 t 9,5. 

La pr^sente invention a egalement pour ohjet des compo- 
sitions de teinture pour cheveux caract&risdes par le fait qu'elles 
contiennent oomme gpaississant ou comme support de teinture de 0, 1 
k 60# de compost pr£par£ selon le proc6d$ de la pr^sente invention, 
le pH de ces compositions etant compris entre 4 et 10 f 5. 

I»a preSsente invention a Egalement pour ohjet des dis- 
0 persions et des Emulsions, en particulier du type "huile dans 
l f eau" . 

les compositions selon la pr^sente invention peuvent;. 
se presenter sous forme de liquides, de crimes, de p&tes ou de gels 
et elles peuvent Stre conditionn&s en bombe aerosol. 
5 les compositions selon la pr^sente invention peuvent 

renfemter, en dehors des agents de surface pr^pards selon le procg- 
&6 de la pr^sente invention, d f autres agents de surface du type non 
ionique, anionique, cationique, amphot&re et/ou zwitterionique . En 
outre, ces compositions peuvent renfermer des adjuvants tels que 
synergistes de mousaa ^paississants, pigments, colorants, parfums, 
germicides, adoucissants, extraits veg^taux et/ou autres adjuvants 
habituellement utilises dans les compositions cosm£tiques* Les 
compositions peuvent en outre renfermer des colorants d'oxydation 
ou des colorants directs et en particulier du type anthraquinonique , 
azolque et/ou des colorants nitrds de la serie benzenique. 

L 1 invention sera illustrge par les exemples non limita- 
tifs ci-aprfes. Dans les exemples 1 a 13 la concentration de SnGl^ 
en solution dans Is tetrachloride de oarbone est de 40# et-la con- 
centration de BP 3 dans le complexe antique est de 36#. 

TgTKWTPT.Tg 1 

Preparation d f un melange de composes obtenus par 
polyaddition de 4,6 moles de glycidol par mole d'alcools gras de 
foimule M*) m -(C^) x -(Y) n .^aH (I) dans laquelle R d^signe un 
mdlange de radicaux alkyles en 0^ et dans la proportion 70:30, 
et m=x=n=o, fabriquds par Henkel International GmbH Busseldorf 
(AUemagne) et commercialisms sous la marque "Dehydag". 

A 19,8 g (0,1 mole) d'alcools gras, on ajoute k 
105°C 0,5 ml de tetrachloride 4?itain (SnCl 4 ) en solution k 40?S 
dans du CC1 4 puis goutte k goutte, en 1 heure 20 minutes 34,5 g 
(0,46 mole) de glycidol. 
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Uhe heure environ aprfes le debut d l f addition du glycidol 
on ajoute ncor 0,2 ml de SnCl 4 /CCl 4 ; 

On obti nt un produit blanc soluble dans l f eau k froid, 
ayant un indice d f hycLroxyle de 605, tin point Kraft (k \$ dans 1« au) 
5 de 15°C, un point de trouble k 0,5#>100°C en eau d&ain^ralis^e et 
en eau contenant de NaCl. 

Les hauteurs de mousse mesttrSes k l'aide de l'appareil d 
Boss et Miles sont pour des concentrations de 5 o/oo, 2 o/oo et 
0,5 o/oo, respectivement de : 19 cm, 16 cm, et 10,5 cm. 

Le melange de composes obtenu est un bon dispersant des 
savons de calcium, Bn effet dans les conditions du test propose par 
Alba Mendoza et Gomez Herera au 5 feme Congrfes International de la 
detergence de Barcelone en 1968, la quantity minimum de compost 
n^cessaire pour disperser 50 mg d'oieate de sodium dans 50 ml d' au 
15 d f une durete oorrespondant k 400 ppm de chlorure de calcium, est 
comprise entre 5 et 10 mg. 

BXEMPLB 2 

Preparation d'un melange de composes obtenus par poly- 
addition de 6 moles de glycidol par mole d f alcool gras de formule 
20 R-(X) m -(GH 2 ) x -(Y) n -CH 2 0H dans laquelle m=0, n=1, Y=-jJH-; quand x=0 

et m=1, X^CHg, n= 0 quand x= 1; H designe un melange de radicaux 
alfcyles en C^g, 0 U * 2 3 et C 12 H 25 P r0TOnant d'alcools 

commercialisms sous le nom de "Dobanol 25" par la Societe Shell. 
3 5 Le "Dobanol 25" est un melange d»alcools primaires en 

C 12~°15 dont 1+96 de 2 " m ^ thyl a 10831018- 

A 20,6 g (0,1 mole) de w Dobanol 25" ohauffe sous vide k 

100°0 pour eiiminer toute trace d^umidite, on ajoute k cette 

temperature 1 ml de catalyseur SnCl^ en solution k 40$ dans du 

30 tetrachloride de carbone, puis en 1 heure 1/2, 44 g (0,6 mole) d 

glycidol. Environ une heure apres le debut de l f addition on ajout 

encore 0,5 ml de catalyseur. 

On obtient un produit blanc soluble dans I'ean ayant un 
indice d'hydroxyle de 577. 
55 Lea hauteurs de mousse mesurees k l f appareil de Ross et 

Miles k la concentration de 5 0/00, 2 0/00 et 0,5 0/00 sont resp c- 
tivement de 14,5 cm, 13 cm et 7,5 cm. 

BXBMPEB 3 

Preparation d T un melange de composes obtenus par polyad- 
dition de 4,5 mol s d glyoidol par mole d^hexadecan di 1-1,2, 
40 repondant k la formule X ) m - ( CH 2 ) x ~ ( Y ^-CHgOH dans laquelle : 
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m=x=0; T= -CHOH- , n=1 ; ft= C 14 H 2g . 

I'hexad^oane diol- 1,2 est prepare par l*hydroxylation 
de l'hexadecene-1 . 

A 25,8 g (0,1 mole) d'hexadecane diol' chauff 6 k 65°C 
5 on ajoute 0,12 ml de oomplexe acetique de BF^, puis goutte k goutte 
en 1 h.30 mn 33,5 g (0,45 mole) de glycldol. On obtient un produit 
blanc soluble dans I'eau. Point de Kraft : 38°C. , Point de trouble 
en eau d&nin&ralis^e > 100°C ; indice d^droxyle : 607, 

BXBMPLB 4 

10 Preparation d'un melange de composes obtenus par poly- 

addition de 2,7 moles de glycidol par mole de reactif correspondant 
k la formule gdn^rale R-(X) m (CHg)^- ( T ) n ~ OH^QS dans laquelle 
m= 0, x= 1 , T= -CHOH- , n= 1 , melange dee radicaux hydrocarbones 
en OgH^g et ^23 d ® ns les proportions 55:45 en poids. 
15 Le reactif utilise dans cet exemple est prepare par 

hydroxylation ji'un melange dfc(-oiefines correspondant, selon le 
procede d^crit par Swern dans Organic Reactions Vol. VII page 399. 

A 1070 g (5 moles) du reactif on ajoute 5,3 ml de 
complexe acetique de trifluorure de bore k la temperature de 60°0, 
20 puis en 2 heures, goutte k goutte, k une temperature inferieure k 
75°C, 1053 g (13,5 moles) de glycidol. 

La reaction est exothermique pendant toute la duree de 

1' addition* 

Le produit obtenu se present e sous la forme d'une huile 
25 trfes dpaisse ieg&rement teintee en jaune clair, soluble 3a » g l f eau * 
et ayant un indice d f hydroxyle de 599. 

Le point de trouble meeure k la concentration de 0,53$ 
est sup&rieur k 100°C en eau demoralises et en eau contenant 1Q# 
de ffaCl. 

30 Le point de Kraft mesure k la concentration de 1?6 est 

inferieur k 0°0. 

Le produit ainsi obtenu est un excellent agent moussant. 

Les hauteurs de mousse mesurees k l f aide de l'appareil de Boss et 

Miles, aux concentrations de 5 0/00, 2 0/00 et 0,5 0/00 sont respec- 

tivement de 20 cm, 19-, 5 cm et 13 cm. 

Bssayd sur le lapin k la concentration de 4# (solution 

0,1 molaire), ce produit ne pr£sente absolument aucune agressivite 

pour l'oeil, ce qui est d^e grande importance pour son utilisation 

dans les shampooings. 
4° Le melange de composes ainsi obtenu est egalement un bon 
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dispersant des savons de calcium. 

Dans les conditions du test propose par ATba Mendoza 
t Gomez HerQra au 5hme Congrfcs Int rnational d la d^tergenc de 
Barcelone en 1968, la quantity minimum de composes n^cessaire pour 
disperser 50 mg d'ol&tte de sodium dans 50 -ml d»eau d f une duret6 
correspondent k une teneur de 400 ppm de chlorure de calcium, est 
comprise entre 5 et 10 mg, ce qui permet de le dasser dans la 
cat£gorle des bona dispersants. 

Oette preprint 6 jointe sux pr£c6dentes permet son 
0 empioi dans les compositions de bains de mousse • 

Preparation d f un melange de composes obtenus par poly- 
addition de 2,7 moles de glycidol par mole de r^aotif correspondent 
h la formula g€n&rale MX^CH^^Y^-CHgOH dans laquelle : 
5 a= 0, x=1, np 1 et Y=-CH0H- 

melange des radicaux hydrocarbon^ en 08 H 17* 

Vig^io^i et c ii H 2r 

Le r^actif utilise dans cet exemple est un melange 
dV^-diols commercialism par la Society Archer Daniels Midland, 
20 Minneapolis (Minnesota) U.S.A. sous le nom de "ADGL 114". 

A 21 g (0,1 mole) d'Adol 114 on ajoute h 65°0 0,1 ml 
de complexe ae£tique de BF^ puis goutte h goutte en Iheure 30 minut 
20,8 g (0,27 mole) de glycidol. 

le produit obtenu est trfes l^gferement teint£ en jaun 
25 clair. II est soluble dans l'eau. 

Les points de trouble en eau d£min£ralis£e et en eau 
contenant 10% de ffaCl sont respectivement de 69° et 67°C. 

Les hauteurs de mousse me surges h 1'aide de l^ppareil 
de Hoss et Miles sont pour des concentrations de 5 o/oo , 2 o/oo et 
30 0,5 o/oo respectivement de 20 cm, 20 cm et 11,5 cm. 
Indice d'hydroxyle: 622. 
EXEMPLE 6 

Preparation d'un melange de composes obtexrus par poly- 
addition de 4 moles de glycidol par mole de rSaotif correspondent h 
35 la foxmule E-(X) m -(GH 2 ) x -(T) n -CH 2 QH dans laquelle m= x= 0, n=1 t 
T= -CHOH- 

R: melange de radicaux alkyles en h O^g. 
Ce r^actif est un melange d^-diols en O^-O^b go™ 16 *- 
cialisd par la Society Archer Daniels, Midland, Minneapolis 
40 (Minnesota) U.S.A. sous le nom de "ADOL 158". 
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A 26 g (0,1 mole) d ,tt Adol 158" on ajoute k 65 C en 1 
heure 30 minutes. 0,12 ml d complexe aoetique de BF^, puis 30 g 
(0,4 mol ) d gLycidol. 

le produit obtenu, trfcs legfcrement teinte en jaune, se 
dissout dans l'eau en presentant un leger trouble. 

Indice d'hydroxyle: 526. 

EXEMPLB 7 

Preparation d'un melange de composes obtenus par poly- 
addition de 4 moles de glycidol par mole de tetradecyiether du 
0 glycerol correepondant k la formule IU (X) m -(C^)£-(Y) -^fflgCH dans 
laquelle 0; T= -CH0H- ; m= x = n = 1 ; ft= C^H^. 

A 11»5 g (0,04 mole) de tetradecyiether de glycerol 
distill^,, on ajoute k la temperature de 65°C 0,05 ml de complexe 
aoetique de BPj puis 12 g (0,1 6 mole) de glycidol. 
5 On obtient un produit blanc soluble dans l'ean dont le 

point de Kraft mesurd k la concentration de 1# est de 26°0. 

les points de trouble d'une solution h 0,5$ en eau 
demindralisee et en eau contenant 1Q# de tfaCl sont superieurs k 
100°0. 

' Indice d'hydroxyle: 588. 

EXEMPLB 8 

Preparation d'un melange de composes obtenus par poly- 
addition de 2,5 moles de glycidol k une mole du reaotif repondant k 

la formule IU (X^CH^-tT^-GHgOH dans laquelle : 

X= -O-OHg-CHOH-CHg-O- , 

-* - . m= x= 1 , n?= 0, B designe le radical alkyle ° 12 H 25* 

A 9 g (0,029 mole) du reactif dihydroxyie ci-dessus, 
on ajoute k 70°C 0,04 ml de complexe acetique de BF^ 9 puis k une 
temperature comprise entre TO et 75°C, en 30 minutes, 5,2 g (0,07 
mole) de glycidol. 

le produit obtenu est parfaitement soluble dans l f eau, 
son point de trouble k 0,5# en eau d6aineralisde est de 88°C, et 
dans l'eau contenant 10# de ITaCl, ii est de 45°0. Point jie kraft:^ 
0°C. Indice d f hydroxyle: 487. 

EXEMPIE 9 

Preparation d f un melange de composes obtenus par poly- 
addition de 2,5 moles de glycidol par mole de monolaurate de glyce- 
rol correspondent k la foraule IU (X) m -(CH 2 ) x -(Y) n -.0H 2 0H dans laquel- 
le x= -0 -0-. , T » -CHOH- , m = x = n= 1 , fc= C^H^ 
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Le monolaurate de glycerol est pr£par6 par condensa- 
tion de 34 g (0,46 mole) de glycidol sur 79 g d'acide laurique en 
pr£senc de 1 g de m£thylate de sodium en solution methanolique 
(4,5 meq/g) (milli^qtiivalent/gramme) k la temperature de 115-120 C 
5 pendant 3 heures. 

La reaction est pratiquement quantitative* On ajout 
0,5 ml d f acide chlorhydrique concentre pour neutraliser complfete- 
ment le catalyseur et on s£pare par distillation mol^culaire le 
monolaurate de glycerol. 
10 A 18 g (0,066 mole) d 1 ester ainsi obtenu, on ajoute k 

100°C 0,3 ml de SnCl^ en solution dans le tetrachloride, de carbone, 
puis entre 100 et 110°0, en 1 heure, 12,2 g (0,165 mole) de glyci- 
dol. 

Le produit blanc obtenu se solubilise dans I'eau avec 
15 6paississement de la solution et en present ant une ldgfere opales- 
cence • 

EXBMPEB 10 

Preparation d'un melange de composes obtenus par poly- 
addition de 5 moles de glycidol par mole de at karate de glycerol 

20 rdpondant k la formule fi-fX^-fCHgJ^Y^-CHgOH dans laquelle 
I = -0-0 , Y = -GH0H-, m = x= n= 1 ,R = alkyle C^H^. 

» Le stdarate de glycerol est commercialism sous le nom 

de "login 90" par la Socidte Goldschmidt Chemical Division of Wilson 
Pharmaceutical and Chemical Corp. New-York. 

25 A 52,5 g (0,15 mole) de "Tegin 90" on ajoute k 100°C 

1 ml de SnCl^ en solution dans du tetrachloride de carbone, puis 
entre 100°C et 110°C en 1 heure 45 minutes 55,5 g (0,75 mole) de 
glycidol • 

On obtient ainsi un produit blanc qui se solubilise 
30 dans l*eau en produisant un Idger trouble. Indice d'hydroxyle: 543* 
EXEMPLB 11 

On r^pfete 1* operation de l'exemple 10 avec 17,5 g 
(0,05 mole) de "Tegin 90", 0,7 ml de catalyseur et 26 g (0,35 mole) 
de glycidol. 

35 Qu obtient un produit blanc soluble dans l^au. 

Point de kraft: 39 °C, point de trouble ;>100°C, indice d , hydroxyle 
593. 

Dans les conditions de I'essai de dispersion dessavons 
de calcium, utilise dans les exemples 1 et 4, la quantity minimum 
40 de melange de composes ngcessaire pour disperser 50 mg d'oldate 
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d sodium est comprise ntre 5 et 10 mg» 
BXEMPLB 12 

Preparation d f un melange de composes obt nus par poly- 
addition de 9 moles de glycidol a 1 mole d'oieate de glycerol. 
5 L*oieate de glycerol repond k la formule generale R-(X) m -(CH 2 ) x - 
(Y^-CHgOH dans laqueUe X= T= -CH0B-, m= x= n= t, R ddsigne 

le radical hydrocarbon^ de l'acide oieXque. 

I f ol£ate de glycerol utilise est obtenu par chauffage 
de 46,5 g (0,170 mole) d'acide oieique, de 20 g (0,27 mole) de 
10 glycidol et de 5 g de chlorure de sodium dans 250 g d'ean. 

Le produit' ainsi prepare pre Bent e un indice d'acide 
libre de 0,27 meq/g (milliequivalent/gramme) . 

A 13 g (0,038 mole) de cet ester on ajoute k la tempera- 
ture de 95 °C 0,8 ml de SnOl^ dans du tetrachloride de carbone, puis 
1 ^ goutte k goutte en 1 heure 40 minutes 25 g (0,34 mole) de glycidol* 

En cours d 1 addition du glycidol on ajoute encore en 2 
fractions 0,7 ml de catalyseur. 

le produit obtenu est une huile jaune paille, de consis- 
2 q tance trfes epaisse qui apres neutralisation de 1' indice d'acide du 
react if de depart, par exemple k l'aide de triethanolamine, s.e 
solubllise dans I'eau avec une tres leg&re opalescence* Indice 
d'hydroxylej 61 6- 

EXBMPLE 13 

25 . Preparation d f un melange de composes obtenus par poly- 

addition de 9 moles de glycidol par mole d'isostearate de glycerol 
represents par la formule R - (X) m -(GH 2 ) x -(Y) n -CH 2 0H dans laquelle 
X= f T = -0H0H- , m= x= n= 1 R dfisigne le radical hydrocarbo- 

ns derive de l f acide isoetearique . 

30 A 19,5 g (0,05 mole) d'isostearate de glycerol prepare 

comme l'oleate de glycerol dans I'exemple 12 on ajoute en 2 heures. 
k la temperature de 95°0, 0,4 ml de SnOl^ dans du tetrachlorure de 
carbone et goutte k goutte 34 g (0,45 mole) de glycidol. 

En cours de reaction on ajoute encore en 3 fractions 

35 0,12 ml de catalyseur. 

Le produit obtenu se presente sous la fonae d'une p&te 
translucide de consistence molle qui se solubilise dans l'eau avec 
un trfes leger trouble. Indice d^droxyle: 532. 
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EXEMPEB3 D'APPLICAglOff 

EXEMPLB 14 

On pr^par une Emulsion tr&s fine ayant la composition 

suivante : 

5 Melange de composes obtenus selon 1» example n° 10 11 ?£ 

Huile de parafine 45 % 

Bau 44 # 

On disperse le melange de composes selon l'exemple 10 
dans 1' huile de paraffins, et k la temperature de 75°0 on ajoute 
10 l f eau et on laisse refroidir sous agitation. Cette emulsion de 

type "huile dans I'eau" constltue un lait de beauts pouxHes mains • 
EXEMPLB 15 

On prepare un shampooing non ionique ayant la composition 

suivante : 

15 Melange de composes ohtenus selon l v example n°4 8 g 

Lanoline oxy£thyl£n£e , 5 g 

vendue sous la denomination 

Atlas G 1741 par Atlas 

Chemical Industries, 
20 Wilmington (Delaware) U.S.A. 

Hydroxypropylm^thyl cellulose 0,4 g 

Eau q..s.p. 100 g 

Le pH est egal h 7 

EXEMPLB 16 

25 On prepare un shampooing cationique ayant la composition 

suivante : 

Melange de composes obtenus selon l f exemple 4 8 g 

R-JSH-CH-COOH 

CH o -C0NH-( CH 0 ) *-N<^ ^ c „ 

30 2 ^ 3 . 5 « 

E= alkyle derive des acides gras du coprah 
Hydroxymdthylcelluloee 0 9 25g 

Acide lactique q.s.p. pH 4 

Eau q.s.p. 100 g 

EXEMPLB 17 

On prepare un shampooing cationique ayant la 
composition suivante : 

Melange de composes pr^pards selon l'exemple 5 6 g 
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I 0H 2 



C, 4 H_,-C - K - CH o -0H o -0-CH o -C00Na 
11 23 , N 2 -2 "2 12 

OH 0H 2 -C00Ka 



OH^ 



R = lauryle 

Acide lactique q.s.p. pH 6 

Eau q.s.p. 100 g 

BXEMEEB 18 

On prepare la composition ci-aprfes destinde & un 
bain de mousse : 

Melange de composes prepares selon I'exemple 4 15 g 

Melange de dodecanediol : tgtraddcanediol 50:50 2 g 

Myristylether sulfate de triethanolamine 20 g 

Di^thanolami de laurique ♦ 5 g 

20 Acide lactique q.s.p. pH 6 

Eau q.s.p 100 g 

EXBMPLB 19 

On prepare la composition tinctoriale ci-apr&s : 

Melange de composes obtenus selon !• example* 4 10 g 

25 Alcools en Ojg-C^ condenses aveo 3 mole d'oxyde 
d^thylfene et commercialises sous la marque "fteodol 

25-3" par Shell 30 g 

Alcool ^thylique k 96° 15 g 

Propylene glycol 5g 

30 Ammoniaque h 22° B6 12 ml 

Resorcine 0,040 g 

m-aminoph&ol • 0,060 g 

p-aminophenol base 0,280 g 

nitro paraph&iylfcne diamine 0,020 g 

35 p-toluyl&nediam±ne 0,120 g 

Hydroquinone .. 0,170 g 

Acide ^thylfene diamine t6tra-ao£tique commercialism 

sous la marque "Trilon B n 3 g , . 

Bisulfite de sodium d = 1, 32 0,800 ml 

40 Eau *1* S 'P •••• 100 g 
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On melange dans tax applicateur n plastique, 50 grammes de la 
composition ci-dessus avec la mSme quantity d f eau oxyg6n£ k 20 
volumes t on applique le g 1 obt nu sur les cheveux. 
On rdpartit en massant jusqu f & Intention de la mousse. 
On laisse pauser 30 minutes. 
On rince et on s&che. 

Sur un fond chatain clair on obtient une nuance blond dor£. 
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BEVENDICATIQNS 
1. Proceed de preparation d 1 agents de surface non 
ioniques polyhydroxyies par condensation en presence d'un cataly- 
seur acide anhydre et exempt d'impuretes basiques de 1 k 10 moles 
5 de glycidol sur un compose ou un melange de composes de f onmxle 

H^(X) m -(CH 2 ) x -(T) n -CH 2 0H (1> 

dans laquelle X dSsigne Tin atome d'oxyg&ne ou l f un des groupements 

-CH 2 -, -|-0- ou -0>CH 2 ~CH0H-CH 2 -0- ; 
T dSsigne le groupement -CHOH- ou -<jH- ; m, x et npouvant prendre 
les valeurs 0 ou 1 ; R designs un radical ou un melange de radi- 
caux hydrocarbons satur^s ou lusatures linSaires ou ramifies et de 
preference des radioaux alcoyles oualcoyl&nes ayant de 6 k 18 ato- 
mes de carbone* 

2. Prooede selon la revendication 1, caracterise par 
20 le fait qu'on utilise comme catalyseur le trifluorure de bore, le 

tetrachloride detain ou le pentachlorure d f antimoine. 

3. Proc&ie selon la revendioation 2, caracterise par 
le fait qu'on utilise de 0,1 k 5# de catalyseur par rapport a la 
masse react ionnelle tot ale* 

25 4. Procede selon les revendications 1 et 3, caracte- 

rise par le fait que la polycondensation est r^alis^e k une tempe- 
rature de 50° k 120°G et que 1' addition de glycidol s^ffectue 
lentement en l'espaoe de quelques minutes k plusieurs heures et de 
preference de 30 minutes k 3 heures. 

30 5. Procede selon l'une quelconque des revendica- 

tions 1H, caracterise par le fait qu f on utilise comme compost 
de depart de fonmzle (l) un monoalcool ou un melange de monoalcools 
aliphatiques ayant de 8 k 16 atomes de carbone. 

6. Procede selon l'une quelconque des revendications 
35 1 k 4, caracterise par le fait qu'on utilise comme composes de 

depart des alcanediols-1, 2 ayant de 8 k 18 atomes de carbone. 

7. Procede selon l'une quelconque des revendications 
1 k 4, caracterise par le fait qu'on utilise comme composes de 
depart des alkyiethers de glycerol, les. chaines alkyles ayant de 

40 8 k 16 atomes de carbone. 



72 40822 



15 



2169787 



8. ProcSde" selon I'une qu lconque des revendica- 
tions 1U, caraeterise par le fait qu'on utilise comme composes 
de depart des esters de glycerol d'acides aliphatiques ayant de 

8 a 18 atomes de carbone. 

9. Agents de surface non ioniques polyhydroxyles 
prepares selon le proc^dd decrit dans l'une quelconque des reven- 
dicatlons 1 a 8. 

10. Agents de surface selon la revendication 9, 
caracterise-B par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, n 
presence de t^trachlorure detain, de 4,6 moles de glycidol par 
mole d'un melange d'alcools dodecylique/t^tradeoylique. 

11. Agents de surface selon la revendication 9, 
caract Arises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de t<5trachlorure detain, de 6 moles de glycidol par mole 
d'un melange d'alcools de formule M^-CCH^-^-C^OH dans 
laquelle R designs un melange de radicaux alkyles en C^g.C^^ 

C 11 H 23 et 0 12 H 25 et m= 0, n= 1, T= - quand x=0; et m= 1 x=-CH 2 -, 
n= 0 quand x= 1. 

12. Agents de surface selon la revendication 9, 
caract erises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de BPj, de 4,5 moles de glycidol par mole d'hexadecane - 
diol-1,2. 

13. Agents de surface selon la revendication 9, 
caraeterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de BP , de 2,7 moles de glycidol par mole d'alcool de 
formule H-OHg-OHOH-CHgOH dans laquelle E designe un melange de 

radicaux hydrocarbones en CgH^ et C^H^. 

14. Agents de surface selon la revendication 9, 
caraeterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de BP,, de 2,7 moles de glycidol par mole d'alcool de 
formule R-OHg-CHOH-CHgOH dans laquelle R designe un melange de 
radicaux alkyles en CgH^, CgH^, 0^ *t 

15. Agents de surface selon la revendication 9, 
caraeterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de BP,, de 4 moles de glycidol par mole d'alcool 
R_CHGH-CH 2 0H dans laquelle R designe un melange de radicaux alkyles 

en 0^ 21 * 
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l6« Agents d surface selon la revendication 9, 
caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de BF^, de 4 moles de glycidol par mole de tetradecyl^ther 
du glycerol. 

5 17* Agents de surface selon la revendication 9, 

caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de BF^, de 2,5 moles de glycidol par mole de compost de 

formule C 1 2 H 25" 0 ^ OH 2"" CHOH ~ CH 2"" 0 **" OH 2"" CH 2° H# 

18. Agents de surface selon la revendication 9, 

10 caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de tetrachloride detain, de 2,5 moles de glycidol par 
mole de monolaurate de glycerol. 

19. Agents de surface selon la revendication 9, 
caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 

!5 presence de tetrachloride detain, de 5 moles de glycidol par mole 
de stearate de glycerol* 

20* Agents de surface selon la revendication 9, 
caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de tetrachloride detain, de 7 moles de glycidol par mole 
20 de stearate de glycerol. 

21. Agents de surface selon la revendication 9, 
caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de tetrachloride d'etain, de 9 moles de glycidol par mole 
d'oieate de glycerol. 
25 22 . Agents de surface selon la revendication 9, 

caracterises par le fait qu'ils sont obtenus par condensation, en 
presence de tetrachloride d'etain, de 9 moles de glycidol par mole 
d'isost karate de glycerol. 

23. Composition cosmetique caraot^ris^e par le fait 
50 qu'elle contient de 0,1 k 80# en poids de composes prepares selon le 
precede d^crit dans I'une quelconque des revendications 1 h &• 

24* Composition de shampooing pour cheveux, 
caract£ris6e par le fait qu'elle contient 5 h 60# de composes pre- 
pares selon le proceae d^crit dans l'une quelconque des revendica- 
35 tions 1 h 8 et qu'elle aim pH oompris entre 3 et 9,5. 

25. Composition pour bain de mousse, caractgri- 
s^e par le fait qu'elle contient 5 h 80# de composes prepares selon 
le procede decrit dans l'une quelconque des revepdications .1 h 8, 
et qu' lie a un pH compris entre 5,5 et 8« 
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26. Composition de teinture pour cheveux, caracteri- 
see par le fait qu'ell contient comm epaississant ou comm sup- 
port d teinture 0,1 a 60* de composes prepares Belon le proc^d^ 
decrit dans l'une queloonque des revendicatione 1 a 8, a un pH 

5 compris entre 4 et 10,5. 

27. Composition suivant la revendication 23, carac- 
terisie par le -fait qu'elle se presents sous forme d'une emulsion 

du type "huile dans l'eau". 

28. Compo.sition suivant l'une queloonque des revendi- 
10 eations 23 a 27, caracterisee par le fait qu'elle est conditionnee 

en bombe aerosol. 

29. Composition suivant l'une queloonque des revendi- 
cations 23 a 26 f caracteris5e par le fait qu'elle se presente sous 
forme de liquids, de oreme, de pate ou de gel. 

1 5 30. Composition selon l'une queloonque des revendica- 

tions 23 a 29, caraoterisee par le fait qu'elle contient egalement 
d'autres agents de surface du type non ionique, anionique, catio- 
nique, amphotere et/ou zwitterionique. 

31. Composition selon l'une queloonque des revendi- 

20 cations 23, g^-^O. caracterisee par le fait qu'elle contient egal - 
ment d'autres adjuvants tela que synergistes de mousse, epaissis- 
sants, pigments, colorants, parfums, germicides, adoucissants et/ 
ou extraits veg«Staux et/ou d'autres adjuvants habituellement utili- 
ses dans les compositions cosme'tiques. 

25 32. Composition selon la revendication 26, caract4>- 

risee par le.fait-qiL'elle renferme 0,1 h 5$ en poids de colorant 
choisi dans le groupe forme" par les colorants azolques, anthraqui- 
noniques et les colorants nitres de la serie benzenique. 

33. Composition selon la revendication 26, caracte- 
risee par le fait qu'elle renferme des colorants d'oxydation. 
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La presente invention a pour objet des composes non-ioniques . poly-- 
hydroxyles obtenus pax polycondensation du glycidol sur les diglycolamides a 
chatne grasse, en catalyse a lea line, leur proceoe de preparation et leur uti- 
lisation comme* agents de surface, en particulier dans des compositions cosme~ 
tiquesrpar exemple dans, des compositions. cosm4tiques -moussantes. 

Les composes, non-ioniques polyhydroxy2.es obtenus par condensation ' 
du glycidol sur' des alphadiols a chatne graase, en cartalyse alcaline et leur - ~. 
utilisation dan's des . compositions cosm£tiques . sont connus par le brevet 
francaia N° 2.091.516 de la demanderesse, * 

On a decouvert que les diglycolamides polyhydroxyles produisent une 
mousse plus onctueuse que les composes" polyhydroxyles prepares a partir d'alr- 
cools ou de dlols, et utilises dans des composltims cosmetiques' pour cheveux 
lis rendent les cheveux plus doux. * 

Le precede" de condensation du' glycidol sur certains composes organi- 
quee,entre autre s aur certaines amides carboryliques, en presence d'un cataly- 
seur alcalin, est connu par le brevet US K° 2.089.569 de Ludwig ORTHHER et 
Claus HEUCK* 

. Cependant, le proced€ indique dans ce brevet ne permet d'obtenlr 
des produits suffisamment solubles a partir de ces amides qu r en utiliaant un 
grand exces de glycidol. 

Ainsi, dans 1'exemple 4 de ce brevet dans lequel le compose* organi— - 
que de depart est un hydroxy-ethylamide d'acides gras du coprah, on utilise 
pour solubillser 25 parties de cet. amide, 75 parties de 'glycidol, ce qui 
correspond a 10 moles de glycidol par mole d 'amide. 

XI .est surprenant de constater que, par addition rapide du glycidol 
k des diglycolamides a chatne grasse, a la temperature d 1 environ 100-150°C 5 et 

avantageusement de 130°C, en presence de catalyseurs alcalins, et en particulier 
d'hydroxydes ou d'alcoolates alcalina, et de preference d'hydroxyde on mgthyla- 
te de sodium ou d'hydroxyde de potassium, le milieu reactionnel re ate parfai- 
tement homogene et que 1 'hydros olubilite est atteinte pour 1 a 5 moles de gly- 
cidol par mole d 1 amide, selon la longueur de la chatne grasse. 

La' solubilisation insuffisante des amides carboxyliques .selon le 
procede du brevet US 2.089.569 s'explique par le fait qu'une grande partie du 
glycidol, en se condensant sur lui-mSme pour former des polyglycerols,. est 
ainsLinutillsee pour la reaction de condensation proprement dite. Cette conden- 
sation du glycidol sur lui-meme est facilitee par la temperature elevee preco- 
nisee par le brevet aimSricain et le chauf fage prolonge favorise la degradation 
des produits obtenus. 

L' invention a pour objet des* composes de formule 

R - COKH -CH 2 -CH 2 -0-CH 2 - CH 2 - 0 -/"(^-CHOH-CHj-O^ H (I) 
dans laquelle R designe un radical ou un melange de radicaux allphatlques, 
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lineaires u ramifies , saturds ou tnsa turds, puuvant comporter eventuellement 
un ou plusieurs groupements hydroxy 1 a, ayant de 8 a 30 atonies de carbone, 
d'origine syntMtique ou nature lie 

n repre"sente un nombre entier ou decimal de 14 5 et designe le degr4 de con- 
5 densation moyen. 

Comae exemples de radicaux represented par R on peut citer les radi- 
caux octyle, nonyle, decyle, undficyle, doddcyle, tridgcyle, Utradecyle, penta- 
decyle, nexadecyle; heptadecyle, octadecyle, eicoayle et leurs melanges, le 
radical olelque ou octadeceny le , le melange 4es radicaux' aliphatiques derives 
10 des acides gras du coprah, dee acidea gras de coprah &tet£, dee acides gras de 
palmiflte, des acides graa de ricin, des acides gras de la cire d'abeiiles, des 
acides gras de la lanoline, eventuellement hydrogened , particulifcrement int£- 
ressants dans lbs compositions cosmStiques. 

On salt que la lanoline cont ient des acides aliphatiques ayant de 9 
15 a 30 atomes de carbone qui se trouvent sous forme d 1 acides -n-alcanolques , iso- 
alcanolques (de formule (CH 3 ) 2 -CH-<CH 2 ) ii -COOH) , n pouvant prendre les valeurs 
6,8,10,12 et 14), anteisoalcanotques (de formule C^-CHMCR^^-COOH) , 

n pouvant prendre les valeurs 4,6,8,10,12,14,16,18,20,22,24 et 26), 2-hydroxy 
20 n-alcanotques, 2-hydroxy-isoalcanotques. 

L'article de J;D. Van DAM et al intitule " New lanolin acid esters" 
in American perfumer and Cosmetics vol. 84, Aoftt 1969 lnd*que la composition 
detaillee. des acides de la lanoline. 

La prSsente invention a ggalement pour objet un procdde* de prepara- 
25 tion des composes de formule (I), en deux stades. Dans un premier stade on 
prepare un diglycolandde de formule R-CO^-CB 2 -CH 2 ^-^-^aH (II) 
dans laquelle R a la mfime signification que dans la formule (l> en condensant 
a une temperature de 180-210°C et en particulier' de 190-195°C U iliglycolamine 
(1) avec un acide gras de formule RhCOOH (ill) 
30 dans laquelle R a la. signification ci -des bus indiquee, avec elimination de 
l'eau par distillation, ou (2) avec un alkylester inferieur et de preference 
avec un ester mfithylique ou dthylique de l'acide de formule (III) avec elimi- 
nation de l'alcool mSthylique ou Sthylique forim*. 

Pour obteriir un diglycoiamide de bonne qua lite on utilise un exces 
35 de diglycolamine qui est ensuite elimine apres condensation par distillation 
sous vide. 

On utilise avantageusement 2 moles de diglycolamine par mole d' acide 
gras ou par mole d' ester. 

11 est essentiel que 1' indie d'acide du diglye lamide.ainsi prepare 
AO s it le plus bas possible et de preference infSrieur a 2, afin d'eviter la 
format! n de savon elcalin lors de la c ndensation avec le glycidol. 
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Dans uu second stade on condense n molecules, de .glycidol sur le 
diglycolamide bt nu dans le premier stade. On realise cette condensation a 
- une temperature comprise entre environ 100 et -140 °C, de preference entre 
environ 120 et I30°C, en presence d'un catalyse'ur alcalin. On utilise comma 
5 ■ ' cetalyseur. a leal in de preference on hydroxy de ou un alcoolate a leal in, par 

exemple de sodium ou de potassium , dans lea proportions de 0,05 a 0,15 mole et 
de preference de 0,08 mole . par mole de diglycolamide/ Avant d'introduire le 
glycidol on veille a elirainer I'alcool ou l'eau provendnt du catalyseur, par 
exemple, lor s qu 1 on utilise un alcoolate ou un hydroxyde alcalin,sous forme de 
- 10 solution * alcoollque ou aqueuse concentree. 

Le glycidol est a joute progress ivement en atmosphere 'lnerte. par 
exemple d 1 azote dans le diglycolamide fondu-, en reglant la temperature afin 
de compenser la forte exottiennicite de la reaction et eviter -une elevation de 
temperature. La reaction est vratiquement instantange* On. malntient a environ 
15 120-13}% pendant one demi-heure a pre 3 la fin- de l 1 introduction du glycidol. On 

condense genera lement de 1 a 5 moles de glycidol par mole de diglycolamide. II 
est possible de condenser plus de 5 moles mais cela ne semble pas. utile car 
' 1 'hydros olubilite des diglycolamides est obtenue en general pour une valeur de 
n de 1 a 5 5 n peut representor un nombre entier ou decimal et 11 deslgne le 
20 * degre de polymerisation moyen, II se forme un melange de composes repoudant. 
tous a la formule gen£rale (I) mais pour lesquels le nombre de molecules de 
glycidol fixees peut etre superieur ou inf erieur au degre de polymerisation 
moyen n . 

Les composes ainsl prepares sorit des agents de surface et selon le 
25 cas des mouillanta, moussants, detergents, epaississants, peptisants ou emul- 
aionnants. 

Les chalnes en sont des mouillants, en C^-C^ et les chalnes 

nature lies derivees des acldes de coprab et de palmiste .sont des moussants et 
detergents , les chalnes en Cj^^^O ou P lua complexes comma celles derivant 

30 des acides de la lanoline ont plutOt des proprietes -6mulsionnantes, . 

Les amides polyhydroxyies de formule (I) presentent par rapport aux 
amides oxyethyienes l 1 a vantage d'etre plus hydrophiles et leur solubilite 
depend molns de la temperature. Sn effet, la solubilite des agents de surfac 
oxyethyienes diminue k mesure que la temperature augmente, 

35 L 1 invention a ega lement pour objet une composition cosmetlque sous, 

forme de solution aqueuse, bydroalcoolique ou alcoollque et plus spedalement 
de shampooing, de. composition pour bains de mousse, de suspension, de disper- 
sion ou d f emul8lon , caracterisee par— le fait qu'elle renferme un ou plus leur s 
composes de formule (I) dans une proportion de 0,1 a 50% et genera lement de 

40 6,1 a 30%. 
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La composition peut egalement s presenter sous forme d'une solution 
epaissie ou.de. gel. 

. Ces compositions peuvent renferioer en deh rs des comp s€& de formule 
(I) des adjuvants c.oametiques, par exemple d'autres tensio-actifa , non-ionlques , 
5. cationiques, aaioniques, amphoteres ou zwitterioniques , des synergietes de 

mousse, des stebillaateurs de mousse, des sequestrants^ des surgraissants, des 
^paississants, des adoucissants, des antiseptiques, des conaervateurs, dea 
germicides, des 'colorant*, des parfums, etc. - 

Les -compositions cosmetiquea selqn 1' invention ont un pH de 2,5 a 11 
• 10 et de preference de 3 a 8. 

Les compositions peuvent egalement renfermer des propulseurs et 
6tre condltionntes sous forme d' aerosols. 

L' invention est illustree par les exemple s non limitatifs ci-apres^ 
Preparation dee composes de formule (I), dans laque lie R designe le radical undd- 
15 cvle (derive da Hacide limrique) et a desjgae respect ivement 2 et 1,5. 
Premier stade 

Preparation du diglycolamide laurique. 

Bans un appareil de 500 ml, permettant de chauffer & 200°G et dis- 
tiller a. press ion atmospherique et sous vide, on introduit 200 parties 
20 (1 mole),, d'acide laurlque et 210 parties de . diglycolamine (2: mo les). On 

chauffe sous atmosphere d' azote jusqu'a 190-195 °C, tout en distillant l'eau • 
formee au cours de la reaction. 

On maintlent a cette temperature pendant 4 heures. 
L 1 indice d'acide est alors ^ 1. 
25 On fait alors progresBivement le vide de facon a distiller l'exces 

de diglycolamine h 190 °C et sons 3 St 5 mmHg. 

Le diglycolamide ainsi obtenu a les caracteristiques suivantes : 
. - Indice d'acide , ' 0,4 - 1 . 
-Indice d 'amine * 1 - 3 

30 - Indice d' hydroxy le ISO -195 

Deuxieme stade 

Condensation avec le glycldoU 

Dans un appareil de 1000 ml permettant de distiller sous vide et 
35 muni d'une ampoule d v introduction, d'un therraometre , d'une tubulure d 1 intro- 
duction d' azote, on introduit 287 parties (1 mole) de diglycolamide laurlque 
prepare dans le premier atade ; on y ajoute 7,5 parties d'une solution aqueuse 
d'hydroxyde de sodium a 49ft. On fait le vide dans l 1 appareil et on eleve la 
temperature a 130°C sous 10-15 mmHg, de facon a eiiminer parfaltement l'eau. 
40 On cass le vide par un c urant d'az te t n introduit progress lvement par 
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1 'ampoule 148 parties (2 moles) de glycidbl, t ut en refroidissant de fa con 
a maintenir la temperature & 130°C. 

La reaction est exothermlque et quasi instantanee. 

On maintient a 130°C pendant 1/2 heure apres la fin de 1 'introduction. 
Le produit pbtenu a les caracteristiques suivantes : 
Indice d 'hydroxy le : 380-385 (theorique-: 385) 
Indice d'acide : 0 

Point Kraft a la concentration de 0,5% dans I'eau : 21-22°C 
Point de trouble a la concentration de 0,5% dans I'eau ^ 100°C 
Point de trouble a la concentration de 0,5% dans une solution 

aqueuse de NaCl a 10% : 46°C* 

On repete.le deuxieme stade sauf qu-'au lieu de 2 moles de glycidol 

on condense 1,5 mole de glycidol par mole de diglycolamide.. 

Le produit obtenu a un point de Kraft de 24,5°C (en solution a 0,5% 

dans I'eau). 

Selon le mode operatoire decrit ci-dessus on prepare d'autres digly- 
colamides sur lesquele on condense de 1 a 5 moles de glycidol. Les composes 
prepares et leuxs caracteristiques f igurent sut le tableau ci-apres qui comporte 
9 coionnes. La colonne 1 indique le diglycolamide prepare' ; les colonnes 2, 3, 
4, indiqueht respectivement l'indice d'acide,* 1'indice d'amine et 1' indice 
d'hydroxyle du diglycolamide. Les colonnes 5 a 8 indlquent les caracteristiques 
des composes de formule (I) prepares : la colonne 5 indique le degr* de poly- 
condensation moyen n» la colonne 6 indique le point de Kraft en °C a la con- 
centration de 0,5% dans I'eau, la colonne 7 indique le. point de trouble a la 
concentration de 0,5% dans I'eau ; la colonne 8 indique le point de trouble a 
la concentration de 0,5% dans une solution aqueuse de NaCl a 26% ou a 10%. 

Les composes de formule (I) prepares a partir d' a (Sides graa satures 
ont un point, de Kraft relativeraent £lev£.. . 

II est possible de realiser des melanges formant un eutectique dont 
le point de Kraft est inferieur a 0°C. 

Comme exfemples de tela melanges on peut citer lea sulvanta : 

Melange de composes de formule (I) ou n a une valeur statistique 
moyenne de 3, contenant pour 100 parties en poids : 33,50 parties ou R derive 
de 1'acide laurique, 16,50 parties ou R derive de 1'acide myristique, 25 par- 
ties ou R derive de 1'acide olelque et 25 parties ou R derive des acides gras 
du coprah. 

Melange de composes de formule (I) o&a a une valeur statistique 
moyenne de 3, contenant pour 100 parties- en poids : 36,6 parties ou R derive 
de 1'acide laurique, 15,8 parties ou R derive de I'acide myristique et 47,6 
parties ou R deriv* des acides gras du coprah. 
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EXEHPIES DUPLICATION 

EXEMFIE Al 
Shampooing 

Compost de formule (I) dans laquelle R designe 
un melange de radicaux aliphatiques derives - 

des acides de coprah etfitg 15 g 

n dgslgne 2,5 

Chlorure de distearyl dim£thylammonium, commercialise 1 sous la 

marque "Cemulcat K 2 SH W (Armour I.C-I.) . 0,4 g 

Chlorure de coprah dimethyl Sthoxy ammonium. .... v. ♦ . 1 g 

Die'thanolamides de coprah \ 2 g 

Bistearate de glycol . 2 g 

Parfum 0,1 g 

Colorant 0*1 g 

• ■ * - 

Aclde lactique q.s.'p. ' pH 3 . 

Eau q.8.p....«...»... 100 g 

Appllquee sur tfite, ce shampooing d 'aspect nacre* procure trae mousse 
abondante et favor ise le demfilage des cheveux mouilles. Apres s£chage, les 
cheveux sont doux, briliants et agreables au toucher. On peut r£aliser d'au- 
tres formule8 ne shampooing de ce style en faisant verier la concentration - 
du compose* de formule I entre 3 et 20% et le pH de 3 a 8. 
EXEMPTS A2 
Shampooing 

Compose* de formule CD dans laquelle R designer le radical undecyle derlvg 
de l'acide laurique 

n designe 2 ....^ 5 g 

Polymere catiunique derive de la cellulose, commercialise 

sous la marque "Polymere JR. 400" par Union Carbide 1,7 g 

CiA 7 -« v ..v....; 0,3 g 

ltr37 (ca^-ca^-o^ h 

X + y * 5 

commercialism sous- la marque HEthomeen 18/15" par Rhdne-Progil 



Gelatine 

commercialisee sous la marque "ASF/T" par Rousselqt- Kuhlmann .. 1 g 
Acide lactique q.s.p. pH~7 . 

Eau q.s.p....... ~. .100 g 

On btient une solution limpide qui donne .une mousse douce qui' 
saltmine facilement au rincage. Les cheveux se dgmelent tree facilement et, 
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apres se\chage, possedent du gonflant et de la nerv site*, tout en reetant doux 
et dociles an coif fage. 

EXEMPLE&3 . .. . 

5 Composition 11 guide pour bain de mousse . . 

-Melange de composed de for mule (I) oik n a unevaleur 
atatlstique moyenne. de 3 et contenant pour 100* parties en poids : 33,5% de 
composes ou R derive de I'aclde laurique, 16,5% de composes ou R derive de 
l'aclde myristique, 25% de composes ou R derive de 1'aclde oUlque, 25% de 



10 composes oa R derive des acidea gras du coprafc 10 g 

- Alcoylfituer sulfate de sodium dxyer.hylene* avec 2 moles 

d'pxyde 4« Ethylene 10 g 

- Didthanolamides de coprah .'.•••«••* 4 g 

- Compos* de formule (I) dans laquelle R designe un mSlange de 

15 radicaux derive* des acidea de la lanoline et a. dgsigne 2 . . 3 g * 

- Colorants * °» 1 8 

- Parfum 0,1 g 

- Acide lactique q.s.p* pH 6,5 

-Eau q.S-p........ ........... * V •• 100 8 



On peut realiser d'autres compositions de bain de mousse en faiaant 
varier de 5 & 20% la concentration <fcs composes de formule (X) dans laquelle 
n a une valeur atatlstique moyenne de 3 et le pH de 5 a 9. 
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EXEMFLB A 4 
Creme de toilette 
. - Alcool cdtylique pxy£thyl6n£ avec 6 moles d f oxyde d' ethylene 
5 vendu sous la marque "BRIJ 56" par Atlas Powder 5 g 

- Alcool cgtylique pur 5 8 . 

- Huile de vaseline,' vendue sous la marque "MARCOL 82" par ESSO 20 8 

- Polymere carboxyvinylique de haut poids molgculaire, vendu 

io sous la marque "Carbopol 941" par Goodrich Chemical 0,4 g 

- Glycerine 5 g 

- Compost de formule (I) dans Idqueile R designe un melange de* 
radicaux derives djes acides de la lanollne .et n designe 2 1 g 

- C cm s erva teur a 0,3 g 
15 - Parfum 0,3 g 

- Eau d€mingralisge sterile q.s.p. 100 g 
Mode de preparation: 

(1). On chauffe a 80* C et on melange la phase graase comprenant l'aicool 
cgtylique 0Ky€thylen€, 1 1 alcool c£tylique pur et 1 'huile de vaseline. 
20 (2) On chauffe & S0°C et on melange avec .la majeure partie d'eau le polymere 
carbaxyvinylique et la glycerine formant la phase aqueuse. 

(3) On 6nulsionnfl la phase grasse et la phase aqueuse. 

(4) On introduit le compose* de formule (I) _d£lay€ dans une petite quantity 
d'eau pour €viter la mousse. 
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RE VESICATIONS 

1. Composes de formule :_. 

' ft-C<MH - CH 2 - CB 2 -0 - CH 2 -Cfl 2 - 0 - /~CH 2 - CHOH - CH 2 - 0? q H (i) ' 
dans laquelle R designe un radical ou un melange de radicaux alipbatiques line- 
5 aires ou ramifies, satures ou insatures, pouvant comporter eventuellement un ou 
plusieurs groupements hydroxyles., ayant de 8 h 30 atomes de carbone.d'origtne . 
naturelle ou synthdtique; n represente un noobre entier ou decimal de 1 a 5 et 
. dgsigne le degrd de condensation moye'n. 

2. Composes selon la revendication 1, caracterisga par ie fait que R desi- 
10 gne un melange de radicaux derived des acidea gras choisla dans le groupe f orm£ 

par (1) les acides gras de coprah a (2) les acides gras 6t6t£s de coprah, (3) lea 
acidea graa de la lanoline, (4) les acides gras (1), (2> ou (3) hydrogfinea. 

3. Melange de composes de formule (I) selon la revendication 1 ayant un 
. point de Kraft inf£rieur & 0°C** 

15 4. Melange de conpoads de formule (I) selon la revendication 3, caracteri- 

a£ par le fait qu'il contient pour 100 parties en poids : 33,50 parties ou R 
derive de l'acide laurique, 16,50 parties ou R derive de l'acide myrlstique, 25 
parties on R derive de l'acide olfiique et 25 parties ou R derive des acides graa 
de coprah et n a une valeur statistique moyenne de 3. 

20 5.' Melange de composes de formule (I) selon la revendication 3, caracterlse' 

par le fait qu'il contient pout 100 parties en poids : 36,6 parties ou R derive 
de l'acide laurique, 15,8 parties ou R derive de l'acide myristique et 47,6 par- 
ties ou R derive des acides graa de coprah, etna una valeur sjtatistique moyenne 
/ de 3. . . 

25 6. Proc€dd de preparation des composes de formule : 

R-cora^ 2 -^^^ 2 ^ 2 -o-/"ca 2 -<moH-CB 2 -o? n h Ci) 

caractgrise* par le fait que. dans un premier stade on prepare un diglycolamide 
de formule : 

R - CCNH - - CE 2 - 6 - - <M 2 - OR (n) 
30 en condensant sur la dlglycolamlne un aclde graa de formule : 

R - COOH (III) ou un ester m6thylique ou e*thyilque d'un tel 
acide gras et que, dens un second stade, on condense n molecules de glycidol sur 
le diglycolamide de formule (II) en presence d'un catalyseur alcalin et a une 
temperature d 'environ 100-140°C ; dans les formules ci-dessus : R et n ont les 
35 significations indiquees dans la revendication 1. 

7. Procfide* selon la revendication 6, caracterisS par le fait que dans le 
premier stade on effectue la condensation a une temperature d'environ 190-195 °C. 

8. Procede* selon la revendication J, caracterise* par le fait que dans le 
second stade on effectue la condensation du glycidol a une temperature d'environ 

40 120-140°C et de preference a environ 130 *C. 

9. Comp sition osmgtique, caracterisee par le fait qu'elle conti nt au 
mo ins un compos 6 de formule (I) en une proportion d 0, 1 a 50%. 
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10. Composition selon la revendication 9,- caracterise'e par le fait qu'ell 

se pr£sente sous la forma d'une. solution aqueuse, hydroalc olique ou alcoolique, 
d'une emulsion, d'un. gel, d'une solution epalssle, d'une dispersion, d'une 
suspension, d'un* aerosol, 
5 11. Composition de . shampooing pour cheveux, caractgrisge par le fait 

qu'elle reriferme un ou. plusieurs composes de formule (I) dans une proportion 
de 0,1 a 30X. ; 

12, Composition pour bain de mousse, caracterise'e par le fait qu'elle. - 

renferme un ou plusieurs composes de formule (l) dans une proportion de 0,1 a 
10 50*. 

IS; Composition selon 1'une quelconque des revendications 9 a 12, carac- 

t£rls£e par le fait qu'eh plus des composes de formule (I) elle renferme d'autrea 
tensio-actifs non-ioniques, catlonlques, anion! ques , amphoterea et/ou zwitte- 
rioniques. 

15. 14. Composition^ selon. l'une queloonque des revendications 9 a 13, carac- 

terise'e par le fait qu'elle contient egalement des pr adults ou adjuvants cosm£- 
tLques, par exemple des synerglates de mousse, des stabilisateura.de mousse, des 
• surgraissants , des €palssissants, des adoucissants, des antiseptiques, des con- 
servateurs, des germicides, des colorants, des par f urns. . 
20 15. Composition cosmgtique selon les revendications 9 a 14, car act triage 

par le fait qu'elle contient egalement des agents propulseurs et est condition- 
nee en bombe aerosol.' 



